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§4) PROCEDE DE FABRICATION D'UN TUBE POUR ASSEMBLAGE DE COMBUSTIBLE NUCLEAIRE ET TUBES 
v CONFORMES A CEUX AINSI OBTENUS. 

(57) Le procede peimet de fabriquer des tubes destines a 
oonstltuer des gaines de crayon de combustible nudealre. 
On const ttue une barre en un alliage a base de zirconium 
contenant eaalement 50 a 200 ppm de fer, 0,8 a 1,3% en 
polds de niobium, molns de 1600 ppm cfoxygene, molns de 
200 ppm de carbone et molns de 120 ppm de slllcium; on 
constitue une barre en un alliage a base de zirconium 
contenant egalement de 50 a 250 ppm de fer, 0,8, a 1 ,3% 
en poids de niobium, rnoins de 1 600 ppm d'oxygene, moins 
de 200 ppm de caibone et moins de 120 ppm de sillcium; 
on trempe a I'eau la barre apres chauffage entre 1000°C et 
1200°C; on file une ebauche apres chauffage de 600°C a 
800°C; on lamlne a frold, en au molns quatre passes, ladite 
ebauche pour obtenlr un tube, avec des tnaitements thermi- 
ques intermediaires entre 560°C et 620°C; et on effectue 
un traltement thermlque final entre 560°C et 620°C, I'en- 
semble des traitements tnermiques 6tant effectue en at- 
mosphere inerte ou sous vide. 
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PROCEDE DE FABRICAt ION D'UN TUBE POUR ASSEMBLAGE DE COMBUS- 
TIBLE NUCLEAIRE ET TUBES CONFORMES A CEUX AINSI OBTENUS 

La pr£sente invention concerne les tubes en alliage k 
base de zirconium destines k constituer la totality ou la 
partie externe de la gaine d'un crayon de combustible 
nucl6aire ou un tube guide. Elle trouve une application 
particuliferement importante, bien que non exclusive, dans le 
domaine de la fabrication de tubes de gainage pour les 
crayons de combustible destines aux r£acteurs k eau sous 
pression. 

On a jusqu'ici surtout utilise des gaines en un alliage 
k base de zirconium, dit "Zircaloy 4 • , qui contient notam- 
ment, en poids : 

- 1,20 k 1,70% detain, 

- 0,18 k 0,24% de fer, 

- 0,07 k 0,13% de chrome, 

le total des teneurs en fer et chrome £tant compris entre 
0,28 et 0,37%. Classiquement, le rapport entre les teneurs 
en fer et en chrome est compris entre 1,38 et 3,42 environ. 

La teneur en oxyggne des "Zircaloy 4 ■ habit uelle ne 
d6passe pas 0,16% et est en g£n£ral tr&s inf£rieure. 

La tenue m6canique des gaines en "Zircaloy 4" s'est 
r6v616e satisf aisante, mais, en revanche, leur corrosion par 
l'eau sous pression k haute teiqp^rature a limits la dur6e de 
maintien admissible en rgacteur. 

On a ggalement d6jci propose des gaines en un alliage Zr- 
Nb k 2,5% environ de niobium {US-A-4 717 534) qui s*est 
r£v616 avoir une bonne resistance k la corrosion en milieu 
aqueux k haute temperature. Mais en contrepartie, un tel 
alliage une tenue au fluage thermique mediocre. Elle a pu 
§tre am£lior£e en dopant 1' alliage par une teneur en oxygfene 
comprise entre 0,10 et 0,16% en poids et en soumettant la 
gaine k un traitement thermique final de recristallisation. 
Toutefois, la tenue au fluage thermique d'un tel alliage 
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reste infgrieure k celle d'autres mat6riaux de gainage. 

La pr6sente invention vise notamment k fournir un 
proc6d6 de fabrication de tubes de gainage permettant 
d'arriver k un tube pr6sentant s intuit an&nent une bonne 
5 resistance & la corrosion en milieu aqueux k haute tempera- 

ture et une tenue au fluage k haute temperature satisfai- 
sante, sans pour autant presenter de difficult^ de mise en 
oeuvre conduisant k un taux de rebut £lev£. 

Dans ce but, 1' invention propose notamment un proc6d6 de 
10 fabrication de tubes en alliage k base de zirconium conte- 

nant 6galement 50 k 250 ppm de fer, 0,8 k 1,3% en poids de 
niobium, moins de 1600 ppm d'oxygfene, moins de 200 ppm de 
carbone et moins de 120 ppm de silicium, ledit proc6d6 
comprenant : 

15 - la transformation k chaud du lingot (par example par 

forgeage ou laminage) , pour obtenir une barre ; 

- la trempe k l'eau de la barre, apr&s chauffage dans un 
four eiectrique ou par induction entre 1000°C et 1200°C ; 

- le filage en ebauche d'une billette creuse, apr£s 
20 chauffage k une temperature comprise entre 600°C et 800°C ; 

- un traitement thermique 6ventuel de 1* ebauche, entre 
560°C et 620°C ; 

- au moins quatre laminages k f roid sous forme de tubes 
d'epaisseur d6croissante, avec des traitements thermiques 

25 intermedia ires et un traitement thermique final k une 

temperature comprise entre 560°C et 620°C, l - ensemble des 
traitements thermiques 6tant effectu6 en atmosphere inerte 
ou sous vide. 

Le tube ainsi realise ne subit plus de traitement 
30 thermique modifiant sa structure metallurgique jusqu'au 

moment oil il est utilise comme tube de gainage ou tube 
guide. En revanche, il recoit encore untraitement de surface 
et il est soumis k examen. Le traitement de surface peut 
notamment comport er un sablage et un decapage chimique, 
35 suivi d'un rincage. Le traitement de surface peut §tre 
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complete par un polissage k l'aide d'une bande en circula- 
tion ou k l'aide d'une roue. Le contr51e est effectu6 de 
facon classique. 

II est important de ne pas d6passer une teneur en £er de 
5 250 ppm. II a en ef fet 6t6 constate que, de facon inatten- 

due, la resistance au fluage k haute temperature diminue 
brutalement lorsque la teneur en fer d&passe 250 ppm. En 
pratique, une teneur en fer comprise entre 100 et 200 ppm 
donne de bons r6sultats en ce qui concerne la resistance au 
10 fluage. La figure unique montre des r6sultats d'essai, 

montrant les deformations diam6trales obtenues pour diff£- 
rentes teneurs en fer dans des conditions representatives de 
eel les subies par une gaine, pour un alliage ^ It de 
niobium. 

15 II est egalement essentiel de ne faire subir k 1 'alliage 

aucun traitement thermique k une temperature superieure k 
620°C au-del& du filage. Un traitement thermique depassant 
cette temperature r£duit en ef fet notablement la resistance 
k la corrosion k chaud, comme le revfclent les resultats ci- 

20 apr&s, obtenus par des tests de corrosion en autoclave dans 

la vapeur d'eau k 500°C qui, pour des alliages de zirconium 
contenant 1% de niobium, constituent un test de corrosion 
uni forme . 

25 Exemple 1 : 

- traitements inteno6diaires : 2 heures k 580°C, 

- traitement final : 2 heures k 580°C. 

30 Exemple 2 : 

- traitements interm6diaires : 2 heures k 700°C, 

- traitement final : 2 heures k 580 °C. 



35 
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Example 3 : 

- traitements intermediates : 2 heures & 700°C, 

- traitement final : 2 heures k 700°C. 

5 

Les gains de masse obtenus lors des tests en autoclave 
ont 6t6 : 

- exemple 1 : 48 mg/dm 2 

- exemple 2 : 57 mg/dm 2 
10 - exemple 3 : 63 mg/dm 2 

Les echantillons des trois exemples ayaient une teneur 
de 150 ppm de fer. 

II est apparu que 1' alliage pr6sente un phenom&ne de 
15 m6moire tel que l'effet d'un seul traitement au-del& de 

620°C applique k l'alliage au-del£ de la premiere passe ne 
s* efface jamais compietement . 

En g6n6ral, les traitements thermiques intermediates 
seront effectu6s k une temperature de consigne comprise 
20 entre 565 et 605°C et une temperature sup^rieure k 580°C 

pour les traitements intermedia ires et d' environ 580°C pour 
le traitement final s'est r6v616e particuliferement satisfai- 
sante pour la majeure partie des compositions. 

La fabrication du tube k partir d'une ebauche fil£e peut 
25 notamment s'effectuer en qua t re ou cinq passes s6par6es par 

des traitements thermiques entre 560°C et 620°C, avantageu- 
sement proche de 620°C. 

Une teneur en oxyg6ne de l'ordre de 1200 ppm s'est 
r£vei§e suffisante pour avoir un effet favorable sur la 
30 resistance au fluage dans un alliage recristallis6. 

L 1 invention propose 6galement un tube de gainage ou de 
guidage pour un assemblage combustible destine k un r£acteur 
nucieaire refroidi et modere par de l'eau sous press ion, 
const itu6 d'un alliage k base de zirconium k 1'etat complfe- 
35 tement recristallise, ayant 50 k 250 ppm de fer, 0,8 k 1.3% 



2729000 



5 

en poids de niobium, 1000 k 1600 ppm d'oxyg&ne, moins de 
200 ppm de carbone, moins de 120 ppm de silicium, le reste 
etant constitue par du zirconium, exception faite des 
impuretes inevitables. 
5 L'examen de I'alliage ainsi <§ la bo re a r£veie 1* absence 

d'alignements de pr£cipit£s de 0 Zr, n£fastes du point de 
vue de la corrosion. 

Des essais comparatifs ont 6t6 effectu6s sur des 
alliages ayant des teneurs en niobium comprises entre 0,86 
10 et 1,3% et une teneur, en fer comprise entre 100 et 150 ppm. 

Une gamme de fabrication representative, k partir d'une 
barre forg£e de diam&tre 177 mm, est la suivante : 

- trempe k 1'eau, apr&s chauffage de 1 heure k 1050°C ; 

- usinage d'une billette de 168 ran de diamfetre ext6rieur 
15 et 48 mm de diamfetre int6rieur ; 

- filage, aprfes chauffage par induction k 650°C pour 
obtenir un diam&tre exterieur de 80 mm et un diam&tre int6- 
rieur de 48 ran ; 

- laminage des tubes en cinq cycles, comprenant des 
20 traitements thermiques interm6diaires de deux heures k 

580°C ; 

- traitement thermique final de deux heures k 580°C. 
Les essais ont r£vei6 une resistance k la corrosion 

g6n6ralis6e, dans un milieu aqueux k haute temperature 
25 representatif des conditions en reacteur k eau sous pres- 

sion, comparable k celle des alliages connus Zr-Nb k teneur 
61ev6e en niobium ; ils ont egalement r6vei6 une resistance 
au fluage thermique tr&s superieure k celles des alliages 
connus et tr&s comparable k celle des meilleurs "Zirca- 
30 loy 4 s : c'est ainsi que, apr&s 240 heures k 400°C sous 130 

MPa, on peut mesurer les deformations diamet rales de fluage 
ci-apr&s : 

- Zr, 1%, Nb, 150 ppm Fe, recristallise : 0,5%, 

- # Zircaloy 4" recristallise de composition optimale du 
35 point de vue fluage : 11,0%. 
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REVINDICATIONS 

1. Proc6d6 de fabrication de tube destin6 & constituer 
la totality ou la partie externe d'une gaine de crayon de 
combustible nucl6aire ou un tube guide pour assemblage de 
combustible nuc!6aire, 

caract6ris6 en ce que : 

on constitue une barre en un alliage h base de 
zirconium contenant 6galement de 50 A 250 ppm de fer, 0,8 & 
1,3% en poids de niobium, moins de 1600 ppm d'oxyg&ie, moins 
de 200 ppm de carbone et moins de 120 ppm de silicium ; on 
trenpe k I'eau la barre apr6s chauffage entre 1000°C et 
1200°C ; 

on file une £bauche apr&s chauffage de 600°C k 

800°C ; 

on 1 amine k f roid, en au moins quatre passes, ladite 
£bauche pour obtenir un tube, avec des traitements thermi- 
ques interm£diaires entre 560°C et 620°C ; et 

on effectue un traitement thermique final entre 
560°C et 620°C, 1* ensemble des traitements thermiques 6tant 
ef£ectu£ en atmosphere inert e ou sous vide. 

2. Proc£d£ selon la revendication 1, caract£ris6 en ce 
que le tube est obtenu par quatre ou cinq passes de laminage 
k froid k partir de l'£bauche fil6e. 

3. Proc6de selon la revendication 1 ou 2, caract£ris£ en 
ce que le filage de l'6bauche est suivi d'un traitement 
thermique effectu6 entre 560°C et 620°C. 

4. Proc6d6 selon la revendication 1, 2 ou 3, caract6ris6 
en ce que les traitements thermiques interm£diaires sont 
ef tectums k une temperature de consigne comprise entre 565°C 
et 605°C. 

5. Proc£d£ selon l'une quelconque des revendications 1 
k 4, caract6ris6 en ce que le traitement thermique final est 
avantageusement vers 580°C. 



2729000 



7 

6. Proc6d6 selon l'une quelconque des revendi cat ions 1 
k 5, caract£ris& en ce que la teneur en fer est d 1 environ 
150 ppm. 

7. Proc6d6 selon l'une quelconque des revendi cat ions 1 
5 k 6, caract6ris6 en ce que la teneur en oxyg£ne est conqprise 

entre 1000 et 1600 ppm. 

8. Tube de gainage ou de guidage pour assemblage 
combustible de r£acteur nucl£aire refroidi et mod£r& par de 
1'eau sous pression, const itu6 d'un alliage k base de 

10 zirconium k l'^tat compl£tement recristallis6, ayant 50 k 

250 ppm de fer, 0,8 k 1,3% en poids de niobium, 1000 k 
1600 ppm d'oxygfene, moins de 200 ppm de carbone, moins de 
120 ppm de silicium, le reste £tant constitu£ par du 
zirconium, exception faite des impuret6s inevitables. 
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